T Sl/7 



1/7/1 

DIALOG (R) File 351:Derwent WPI 

(c) 2002 Derwent Info Ltd. All rts. reserv. 

012339135 

WPI Acc No: 1999-145242/199913 

New water-oil-water multiple emulsions, used in cosmetic and 
pharmaceutical formulations and agricultural food products - contain 
hydrophilic and lipophilic lecithin (s) as emulsifying agents 

Patent Assignee: CNRS CENT NAT RECH SCI (CNRS ) 
Number of Countries: 001 Number of Patents: 001 
Patent Family: 

Patent No Kind Date Applicat No Kind Date Week 

FR 2766737 Al 19990205 FR 979825 A 19970731 199913 B 

Priority Applications (No Type Date) : FR 979825 A 19970731 
Patent Details: 

Patent No Kind Lan Pg Main IPC Filing Notes 
FR 2766737 Al 12 B01F-017/14 

Abstract (Basic) : FR 2766737 A 

Multiple water-oil-water emulsion (I) comprises lipophilic and 
hydrophilic emulsifying agents, both of which are mainly or exclusively 
derived from plant, synthetic or fractionated lecithins. Also claimed 
are: (i) a multiple emulsion (II) made from a primary emulsion in an 
oil phase comprising at least one lipophilic emulsifying agent as 
above, and optionally at least one electrolyte such as mono- or 
divalent salt (e.g. sodium chloride or magnesium sulphate, sugars such 
as glucose, amino acids such as glycine or alanine) and/or at least one 
thickener such as gum arabic, agar-agar, guar, cellulose derivatives or 
a buffer; and (ii) a multiple emulsion (III) containing the 
aforementioned primary emulsion and the hydrophilic emulsifier. 

USE - The emulsions may be used in the cosmetic and pharmaceutical 
formulations, as well as in agricultural food products. 

ADVANTAGE - The emulsions are very stable, well tolerated and can 
be prepared at room temperature. 
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EMULSIONS MULTIPLES ET LEURS APPLICATIONS. 

e™» ^^"'sions multiples du type HI U H de I'invention, 
sont elaborees a partir d'emulsionnants lipophiles d'une Dart 
et d emulsi9nnants hydrophiles d'autre part, les deux emul- 
sionnants etant essentiellement, voire exclusivement des 
lecithines d origine vegetale et/ ou des lecithines de synthe- 
se ou des lecithines fractionnees. y 
«.. q A| ^ I,C k tions * la Preparation de formulations cosmeti- 
ques et pharmaceutiques et de produits alimentaires. 
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mention se rapporte » - 
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deux interfaces, « q Upophile qui se 

deux emulsionnants . u e au/huile entre les 

positions » la premiere «t >t un 
globules d'eau interne J> . u seconde 

emulsionnant hydrophile . qui . t 
; interface huile/eau entre les 9 

phase aqueuse externe industri elles de telles 

certaines applications domaine 
™= en aqro-alimentaire et dans 
emulsions comme en agr ^ agtessivlte 

cosmetique se sont heurtees au P 4mulsiorm ants . 

, 0 et le cas ecneant d-une toxxcrte de leu ^ 

L es inventeurs out done <*.«*. • ^.^^ 
emulsions de grande stabilrte, .J*» 
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25 d' emulsionnants hydrophxle 1 P P ^ ^ seul 

en tant que constituant essentrel, 

type de produit. nou velles emulsions 

L' invention ^ . done perBetta nt 
multiples elaborees avec seco ndaire, en 

30 rsLto^rr; h a::lieT;alement dans le domaine 
agro-alimentaire. 
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Ces emulsions sont caracterisees en ce qu'elles sont 
elaborees a partir d' emulsionnants lipophiles d'une part 
et d' emulsionnants hydrophiles d' autre part, ces deux 
emulsionnants etant essentiellement des lecithines 
5 d'origine vegetale et/ou des lecithines de synthese ou 
des lecithines f ractionnees . Selon une disposition 
particulierement preferee de 1 ' invention les emulsions 
renferment exclusivement de telles lecithines comme 
emulsionnants lipophiles et comme emulsionnants 
10 hydrophiles. 

On rappelle que les lecithines sont considerees 
comme constitutes d'un melange de differents 
phospholipides ou phosphatides. Ce terme comprend 
egalement, entre autres, les lysophospholipides, les 
15 lysolecithines, les cerebrosides, les sphingo- 
phospholipides et autres derives couramment utilises dans 
les liposomes. On designe egalement par ce terme un seul 
phospholipide, par exemple la phosphatidylcholine ou le 
phosphatidylinositol . 

Ainsi, dans la description et les revendications, on 
designera par "leci thine" aussi bien des melanges qu'un 
seul compose. 

Les lecithines lipophiles et hydrophiles utilisees, 
correspondent a des produits qui proviennent d'une meme 
source ou de sources differentes, mais presentent des 
proprietes distinctes. Ainsi leur HLB, tel qu'evalue 
classiquement, est de l'ordre de 2 a 6 environ pour les 
emulsionnants lipophiles et superieur a 8 environ pour 
les emulsionnants hydrophiles. 
30 Les lecithines hydrophiles et les lecithines 

lipophiles des emulsions de 1' invention sont 
avantageusement d'origine vegetale, notamment de soja, 
colza, tournesol/" avoine ou lait. 
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- huile: 20 a 30% environ 

- Emulsionnant : de 0, 5 a 4% environ de lecithine 
lipophile, 

- le cas echeant, de 0,4% a 1% environ d 1 electrolyte 
5 et/ou 0,2 a 4% environ d'additif tel que defini plus 

haut, l f emulsion etant ajustee a 100% par addition d'eau 
demineralisee, 

Les emulsions multiples de 1' invention renferment 
une emulsion primaire et un emulsionnant hydrophile tels 
10 que definis ci-dessus. 

Dans ces emulsions, 1" emulsion primaire est 
presente, de maniere typique, a raison de 50 a 80% en 
poids environ, par rapport au poids de 1' emulsion 
multiple, et 1 1 emulsionnant a raison de 5 a 6% en poids 
15 environ, le complement a 100% etant apporte par de I'eau 
demineralisee. 

Des emulsions particulierement preferees comportent , 
comme emulsionnants lipophiles et comme emulsionnants 
hydrophiles de la lecithine de soja. 
20 D'une maniere avantageuse, les emulsions de 

1' invention sont caracterisees par une taille de globules 
huileux d f au moins 5 jam, notamment de 5 a 10 environ, 

Ces emulsions sont obtenues selon un procede en deux 
etapes . 

25 Dans la premiere etape, on prepare l f emulsion 

primaire en dispersant de l'eau ou une solution aqueuse 
dans une solution huileuse d 1 emulsionnant lipophile, a 
temperature ambiante et sous forte agitation. A l'aide 
d f un agitateur de type Rayneri, par exemple, on procede a 

30 3000 tpm environ pendant environ 20 a 60 minutes, de 
preference pendant 30 minutes, 

Dans la deuxieme etape, 1' emulsion primaire est 
incorporee a temperature ambiante dans une solution 
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aqueuse d' emulsionnant hydrophile sous faible agitation, 
jusqu'a la formation de 1' emulsion multiple. L 1 agitation 
est realisee par exemple a 400 a 1000 tpm environ 
lorsqu'on utilise un agitateur de type Rayneri, pendant 
5 environ 2 a 4h, notamment pendant 3 heures. 

Ce procede presente l'avantage d'une realisation a 
temperature ambiante et de conduire a des emulsions de 
grande stabilite, avec des tailles de globules 
superieures a 5 \m. 
10 Compte tenu de leur innocuite, les emulsions 

multiples de I 1 invention sont utilisables pour 
1 'elaboration de formulations co sine t i que s, de 
formulations pharmaceutiques et egalement de produits 
alimentaires . 

15 D'autres caracteristiques et avantages de 

1' invention sont rapportes dans les exemples qui suivent. 

Exemple 1; Formulation renfermant de la lecithine de 
soja comme emulsionnants lipophile et hydrophile. 

En operant selon le protocole general defini dans la 
20 description, on prepare la formulation suivante : 



Emulsion primaire 


Pourcentage 


Huile 


25 j 


Lecithine de soja 1 
(lecithine lipophile) 


4 1 0,7 2 


Electrolyte 


0, 5 


Eau demineralisee 


qsp 100 


Emulsion multiple H/L/H 




Emulsion primaire 


70 | 


Lecithine de soja 2 
(lecithine hydrophile) 


■ 5 ! 


Eau demineralisee 


qsp 100 
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l:Emulmetik 100® (Lucas Meyer) 2: Emulmetik 300® 
(Lucas Meyer) 

Cette formulation a ete utilisee pour y incorporer 
les produits suivants : glucose/ uree, acide 
salicyclique, acide glycolique/ sels d 1 ammonium, sels de 
chlorohexidine. 

Les formulations obtenues se sont revelees 
parfaitement stables. Conserves au froid (a 4°c), ces 
formulations ne voient pas leurs caracteristiques 
modifiees meme apres 1 an de stockage. 

Exemple 2 : Formulation renfermant de la lecithine de 
tournesol comme emulsionnant lipophile et comme 
emulsionnant hydrophile. 

On opere comme indique dans 1' exemple 1, en 
utilisant les ingredients suivants selon les propositions 
indiquees ci-apres : 



Emulsion primaire 


Pourcentage 


Huile 


25 


Lecithine de tournesol 
(lecithine lipophile) 


2,5 


Electrolyte 


0, 3 


Agent epaississant 


0,3 


Eau demineralisee 


qsp 100 


Emulsion multiple H/L/H 




Emulsion primaire 


60 


Lecithine de tournesol 
(lecithine hydrophile) 


5 


Eau demineralisee 


qsp 100 
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RE VEND I CAT I ONS 

1. Emulsion multiple du type H/L/H, caracterisee en 
ce qu' elle est elaboree a parti r d' emulsionnants 
5 lipophiles d' une part et d' emulsionnants hydrophiles 
d' autre part, les deux emulsionnants etant 
essentiellement, voire exclusi vement des lecithines 
d' origine vegetale et/ou des lecithines de synthese ou 
des lecithines f ractionnees. 
10 2 - Emulsion selon la revendi cation 1, caracterisee 

en ce que les lecithines lipophiles et les lecithines 
hydrophiles sont des lecithines de soja, colza, 
tournesol, avoine ou lait. 

3. Emulsion selon la revendi cation 1 ou 2, 
15 caracterisee en ce que les lecithines sont des lecithines 

chimiquement ou enzymatiquement modi fiees , notamment 
hydroxylees, hydrogenees ou glycosylees, ou se presentent 
sous forme de sels d' ammonium. 

4. Emulsion multiple, caracterisee en ce qu f elle est 
20 elaboree a partir d 1 une emulsion primaire en phase 

huileuse comportant au moins un emulsionnant lipophile 
tel que mis en oeuvre dans 1' emulsion selon 1 T une des 
revendi cations 1 a 3, et, le cas echeant au moins un 
electrolyte tel qu f un sel mono- ou divalent, comme 

25 res pecti vement, le chlorure de sodium ou le sulfate de 
magnesium, des sue res, comme le glucose, ou des acides 
amines comme la glycine ou l f alanine, et/ou au moins un 
epaississant, tel que les gommes arabiques, l f agar-agar, 
le guar, les derives de cellulose, ou encore une 

30 substance tampon. 

5. Emulsion selon la revendi cation 4, caracterisee 
en ce que iesdits constituants sont presents selon les 
proportions suivantes, en pourcentage en poids, par 
rapport au poids de l 1 emulsion primaire, 
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- huile: 20 a 30% 

- emulsionnant: de 0,5 a 4 % de lecithine lipophile 

et, le cas echeant, 

- de 0,4 a 1% environ d' electrolyte et/ou de 0,2 a 
4* d'additif tel qu' agent epaississant ou substance 
tampon, 1' emulsion etant completee a 100% par addition 
d' eau demineralisee. 

6. Emulsion multiple, caracterisee en ce qu'elle 
renferme une emulsion primal re selon la revendication 4 
ou 5, et un emulsionnant hydrophile tel que mis en oeuvre 
dans I' emulsion multiple selon Tune des revendi cations 1 



25 



30 



a 3. 



7. Emulsion selon la revendication 6, caracterisee 
en ce qu' elle renferme, en pourcentage en poids, par 
rapport au poids.de 1' emulsion, de 50 a 80% d' une 
emulsion primaire selon la revendication 4 ou 5, et de 5 
a 6% en poids dudit emulsionnant hydrophile, 1' emulsion 
etant ajustee a 100% par addition d' eau demineralisee. 

8 Emulsion selon 1' une quelconque des 
revendi cations 1 a 7, caracterisee en ce que les 
emulsionnants lipophiles et hydrophiles sont de la 
lecithine de soja lipophile et de la lecithine de so D a 
hydrophile. 

9 Emulsion selon 1' une quelconque des 
revendications 1 a 8, caracterisee par une taille de 
globules huileux d' au moins 5 u, notamment de 5 a 10 u 
envi ron. 

10. Formulation cosmetique, caracterisee en ce 
qu'elle est elaboree a partir d' une emulsion selon 1' une 
quelconque des revendications 1 a 9. 

U. Formulation pharmaceutique, caracterisee en ce 
qu'elle est elaboree a partir d' ; une emulsion selon 1' une 
quelconque des revendications 1 a 9. 
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12. Produit agro-alimentaire, caracterise en ce 
qu f il comporte dans sa composition au moins une emulsion 
selon l'une quelconque des revendications 1 a 9. 
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